《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》

国家标准编制说明（征求意见稿）
一、工作简况
根据有色标委中色协综字[2008]242号《关于下达2008年第一批有色金属国家标准制（修）订项目计划的通知》下达的关于国、行标制（修）订项目计划的安排，厦门金鹭特种合金有限公司、国家钨材料工程技术研究中心负责《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》国家标准的制订，项目编号：20082168-T-610。
接受任务后，厦门金鹭特种合金有限公司、国家钨材料工程技术研究中心积极组织标准编制小组，制定了详细的计划及进度安排，进行了翻译、编写、验证等一系列相关工作，于2009年3月底完成了国家标准《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》征求意见稿。
根据2009年4月20～23日在重庆召开的标准预审会的意见，对标准进行了相应的修改，详见“标准征求意见稿意见汇总处理表”，其中要求增加高含量的验证，在本编制中第三章体现。
二、编制原则和主要内容
1．编制原则

本标准是根据ISO 11873：2005《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》国际标准，按照GB/T 1.1—2000《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写规则》和最新的《有色金属化学分析方法国家标准编写示例》而编写，在技术内容以及文本结构上与该国际标准等同。
2.主要制订内容

    本标准主要内容包括：本标准的应用范围，方法介绍，试剂的种类要求，分析步骤，分析结果的计算，结果的报出，允许差等内容做了规定。
三、主要试验的分析、说明与综述

我们严格按照ISO 11873：2005《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》国际标准，即国标《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》进行了方法验证工作，具体如下。

1、试样

采用国家一级标准样品低合金钢标样（国标1：GBW01350中国鞍钢钢研所制：C：0.035％、S：0.009％；国标2：济南高新开发区泉东标准物质研究所，C：0.166％    S：0.029％）、钴粉内标样品和其它多种试样。 
2、设备

本次验证分别采用下列三种设备进行验证：

①QL-HW2000B型高频红外碳硫仪（南京麒麟分析仪器有限公司）

②美国力克（LECO）CS-200碳硫仪

③CS-8800型高频红外碳硫仪（无锡市金义博仪器科技有限公司）
3、验证

采用低合金钢国家标准样品和钴粉内标样品对上述标准进行精密度和准确度考察，并采用多种试样进行验证。

（1）精密度和准确度考察

按国标《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》所述分析步骤分别测定低合金钢国标(C标准值：0.035％、S标准值：0.009％)及钴粉内标。测定数据见表1。
表1

	元素
	试样名称
	测定值（％）
	平均值（％）
	标准偏差（%）
	RSD

（%）

	碳
	国标1
	0.0351 0.0356 0.0360 0.0363 0.0345 0.0361 0.0354 0.0353 0.0354 0.0346 0.0363 0.0351 0.0354 0.0357 0.0348 0.0359 0.0357 0.0354 0.0353  0.0350  0.0349
	0.0353
	0.0006
	1.7

	
	国标2
	0.1648 0.1675 0.1662 0.1653 0.1664 0.1657 0.1652 0.1661 0.1663 0.1686 0.1660 0.1652 0.1659  0.1661
	0.1659
	0.0010
	0.6

	
	钴粉内控标样1
	0.0413 0.0398 0.0418 0.0417 0.0406 0.0404 0.0408 0.0399 0.0401 0.0407 0.0396 0.0413 0.0409 0.0419 0.0404 0.0398 0.0409 0.0404 0.0399  0.0413  0.0412
	0.0407
	0.0007
	1.7

	
	钴粉内控标样2
	0.1939 0.1954 0.1987 0.1989 0.1952 0.1952 0.1975 0.1952 0.1902 0.1921 0.1954  0.1971 0.1965 0.1954 0.1998 0.1952 0.1954 0.1952 0.1911  0.1926  0.1995
	0.1956
	0.0026
	1.3

	硫
	国标1
	0.0089 0.0095 0.0091 0.0087 0.0092 0.0088 0.0092 0.0089 0.0092 0.0094 0.0091 0.0090 0.0090 0.0091 0.0094 0.0092 0.0093 0.0091 0.0090  0.0088  0.0088
	0.0091
	0.0022
	2.4

	
	国标2
	0.0292 0.0294 0.0296 0.0296 0.0296 0.0298 0.0296 0.0298 0.0297 0.0295 0.0298 0.0296 0.0286 0.0280
	0.0294
	0.0051
	1.7

	
	钴粉内控标样1
	0.0058 0.0058 0.0057 0.0052 0.0053 0.0054 0.0056 0.0056 0.0055 0.0057 0.0059 0.0058 0.0056 0.0056 0.0052 0.0056 0.0052  0.0055  0.0056  0.0058  0.0055
	0.0056
	0.0021
	3.8

	
	钴粉内控标样2
	0.0907 0.0910 0.0907 0.962 0.0925 0.0934 0.0943 0.0949 0.0910 0.0929 0.0944 0.0954 0.0917 0.0955 0.0924 0.0922 0.0940 0.0962 0.0913 0.0918 0.0984
	0.0936
	0.0021
	2.3


从表1数据看出,此方法测定结果准确度,精密度高, 相对标准偏差较小，能够满足测定要求。

（2） 试样验证试验

表2
	元素
	样品
	测定值（％）
	平均值（％）
	标准偏差
	RSD（%）

	碳
	上海钴粉-EFHG797
	0.0276  0.0277  0.0271  0.0267  0.0279
	0.0274 
	0.0005 
	 1.8 

	
	上海钴粉-EFHG856
	0.0152  0.0150  0.0150  0.153  0.0154
	0.0152
	0.0002
	1.2 

	
	FCoC008
-090050
	0.0323  0.0333  0.0329  0.0328  0..0336
	0.0330
	0.0005 
	1.5 

	
	FCoC008

-090046
	0.0474  0.0471  00465  0.0469  0.0465
	0.0469  
	0.0004 
	0.8 

	
	FCoC008-090048
	0.0350  0.0345  0.0350  0.0350  0.0354
	0.0350 
	0.0003 
	0.9 

	硫
	上海钴粉-EFHG797
	0.0053  0.0053  0.0054  0.0052  0.0053
	0.0053 
	0.0001 
	1.3 

	
	上海Co粉-EFHG856
	0.0034  0.0033  0.0033  0.0035  0.0032
	0.0033
	0.0001
	3.4

	
	FCoC008
-090050
	0.0017  0.0016   0.0015  0.0017  0.0015
	0.0016 
	0.0001 
	6.3 

	
	FCoC008

-090046
	0.0039  0.0039  0.0039  0.0037  0.0037
	0.0038 
	0.0001 
	2.9

	
	FCoC008

-090048
	0.0020  0.0021  0.0022  0.0020  0.0020
	0.0021 
	0.0001 
	4.3 


从表2数据看出,试样测定结果同样准确度,精密度高, 相对标准偏差较小，能够满足测定要求。

4、结论

本验证试验严格按本标准《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》规定进行操作，从上述结果可以看出，不管是国家标准物质、钴粉内标还是多种典型样品的硫含量和碳含量的标准偏差、相对标准偏差均满足分析要求，证明该方法准确度高，精密度好，方法稳定,可操作性强。
四、标准水平分析
本标准等同采用ISO 11873：2005《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》国际标准。使用国标样品、内标样品块及试样进行分析验证，所得标准偏差、相对标准偏差均满足分析要求，证明该方法准确度高，精密度好，方法稳定,可操作性强。本标准在技术内容以及文本结构上与相应的国际标准等同，具有国际先进水平。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本标准符合相关现行法律、法规和强制性国家标准，没有冲突。

六、重大分歧意见的处理经过和依据

无。

七、标准作为强制性或推荐性标准的建议
建议本标准为推荐性国家标准。
八、贯彻标准的要求和措施建议

建议颁布本标准为推荐性国家标准，供相关组织参考采用。
九、废止现行有关标准的建议

    无。
十、其他应予说明的事项
参考标准：ISO 11873：2005《硬质合金 钴粉中硫和碳含量的测定 红外检测法》
十一、预期效果
钴粉中硫含量和碳含量的大小对硬质合金的性能有很大的影响，而采用红外检测法进行测定，可以提高测量的准确性和检测速度，特别适用于批量生产的企业。本标准等同采用了ISO国际标准，填补了国内该项标准的空白，有利于降低检验成本，提高检测结果的准确度，确保产品的性能和使用要求，提高产品的质量，使之与国际接轨，以减少技术性贸易壁垒和适应国际贸易的需要，发展社会主义市场经济。
厦门金鹭特种合金有限公司

2009年04月
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